PCT/DE 99 / 01186 



BUNDE#?EPUBLIKDEUT#CHLAND 

^ 



PRIORITY 
DOCUMENT 

SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
COMPLIANCE WITH RULE 17.1(a) OR (b) 




Bescheinigung £) £ ^ •) | ' ' t ^ 



Die Fraunhofer-Gesellschaft zur Forderung der angewandten Forschung eV in 
Munchen/Deutschland hat eine Patentanmeldung unter der Bezeichnung 

"Warmebehandlungsanlage, insbesondere 
Warmebehandlungsofen" 

am 20. April 1998 beim Deutschen Patent- und Markenamt eingereicht. 

Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der urspriingli- 
chen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 

Die Anmeldung hat im Deutschen Patent- und Markenamt vorlaufig die Symbole 
C 21 D und F 27 D der International Patentklassifikation erhalten. 
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Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen 



Die Erfindung betrifft eine Warmebehandlungsanlage, insbesondere einen Warmebe- 
handlungsofen. 

Im Ofenbau unterscheidet man im wesentlichen drei Gruppen von Anlagen Luft-, 
Schutzgas-A/akuum- und Reaktionsgas-Ofen. 

Die Entwicklung effektiverer Methoden des Energieeinsatzes bei Gluhprozessen haben 
in den letzten Jahrzehnten den „Luftofenbau" bestimmt. Durch den Einsatz hochporo- 
ser keramischer Isolationsstoffe gelingt es, die Ofen kompakter zu bauen und den er- 
gebnisbezogenen Energieeinsatz (Gas, Elektroenergie und andere) zu reduzieren. Als 
Isolierstoffe konnen keramische Leichtsteine oder mineralische Faserkonstruktionen ein- 
gesetzt werden. Die Gruppe der SchutzgasV Vakuum-Ofen umfaBt Anlagen, in denen 
das Gluhgut vor dem umgebenden Medium (Luft, Ofenwerkstoff) geschutzt wird. Dabei 
kommen als Atmospharen Schutz- bzw. Inertgase oder Vakua mit unterschiedlichen 
Restgasanteilen (vor allem Sauerstoff bzw. Luft) in Frage. Dabei werden je nach Tempe- 
raturbereich metallische oder keramische Konstruktions- und Funktionswerkstoffe ein- 
gesetzt. In diesen Anlagen ist haufig das Konzept der „Strahlungskuhlung" im Einsatz, 
das eine geringe Ofenmasse, hohe Aufheizgeschwindigkeit und eine hochreine Aimo- 
sphare der Warmebehandlungsanlage erlaubt. Innerhalb dieser Gruppe nehmen mit 
Graphitwerkstpffen isolierte und beheizte Ofen eine wichtige Rolle ein. Die Gruppe der 
Reaktionsgas-Ofen, in denen eine bestimmte Ofenatmosphare (N 2 , H 2 , ...) fur die Aus- 
bildung oder Verbesserung der Gluhguteigenschaften erforderlich ist, haben einen fe- 
sten Platz in der industriellen Nutzung sowie der Forschung und Entwicklung. Bei diesen 
ThermprozeBanlagen hangt die Art der Ofenauskleidungen (Isolierstoffe) und Konsiruk- 
tionsbauteile des Ofens von der Reaktivitat des Reaktionsgases gegenuber diesen ab. 

Es ist bekannt, daB fur Warmebehandlungsprozesse an Luft sogenannte Kanthal-Super- 
Heizelemente bis zu Temperaturen von 1850°C zum Einsatz kommen. Derartige Heizer 



sind nur in sehr einfacher Form herstellbar und enthalten neben der MoSi 2 -Hauptphase 
glasige Anteile, die zur Herstellung und Gewahrleistung des Oxidationsschutzes bei Ex- 
tremtemperaturen erforderlich sind. Der Nachteil dieses Werkstoffes ist seine sehr ge- 
ringe Hochtemperaturfestigkeit (aufgrund der hohen Glasphasenbestandteile). 

Aufgabe der Erfindung ist es, eine neuartige Kbnstruktion unter Verwendung neuarti- 
ger Hochtemperaturwerkstoffe fur Warmebehandlungsanlagen anzugeben, wobei kei- 
nerlei Partikel- oder Faserbestandteile bei der HerstellungA/erarbeitung und wahrend 
des Betriebes der Aggregate freigesetzt werden. 

Die vorgeschlagene Losung geht von hochentwickelten Hochtemperaturwerkstoffen 
(Silicidcompositen, Aluminiden, Keramiken, Glasern,...) aus. Je nach Temperaturbereich, 
in dem die Warmebehandlungsanlage betrieben werden soli, sind entsprechende Mate- 
rialien auszuwahlen, die den Atmospharenbedingungen genugen. Der am Beispiel von 
Silicidcompositen erlauterte Losungsweg geht davon aus, daB der Silicid- 
Konstruktionswerkstoff als groBflachige Platten und komplizierte Bauteile, ohne festig- 
keitsmindernde Glasphasenbestandteile hergestellt werden kann. Gegenuber der reinen 
Silicidphase werden durch die Ergebnisse der Werkstofforschungen Moglichkeiten ge- 
schaffen, die Hochtemperaturfestigkeit durch keramische oder Hartstoffeinlagerungen 
zu verbessern. Durch den Einsatz von Hochtemperatur-Kompositen, deren Oxidations- 
schutz auf der Bildung glasiger Oberflachen beruht, wird ein Eindringen des Sauerstof- 
fes in den Werkstoff verhindert. Fur den Ofenbau allein werden folgende technische 
Losungen vorgeschlagen, die ein unterschiedliches Niveau der Anwendung der geschil- 
derten Erkenntnisse darstellen: 

• Auskleidung vorhandener faserisolierter Warmebehandlungsanlagen mit Silicidcom- 
positblechen und Erganzung durch erforderliche Konstruktionsbauteile aus dem glei- 
chen Werkstoff. 

• Aufbau von Hochtemperaturofen, die durch geeignete Silicid-Strahlungsbleche und 
konvektionsmindernde MaBnahmen warmeisoliert werden. 

• Verwendung von hochporosen Hohlkugelschuttungen aus hochtemperaturbestandi- 
gen Werkstoffen, die bei Oxidation oder anderweitigem Hochtemperaturbetrieb we- 
der Fasern noch Partikel freisetzen. 



Die Erfindung betrifft das Gebiet der Warmebehandlungsanlagen. in denen minerali- 
sche Faserwerkstoffe oder porose keramische Komponente eingesetzt werden, urn die 
Ofenkonstruktion (Stabilitat) und die thermische Isolation zu gewahrleisten Weitere An- 
lagen bei denen bestimmte Betriebskomponenten vor hohen Temperaturen und/ oder 
bestimmten Medien geschutzt werden sollen (Hochtemperaturhitzeschilde) fallen eben- 
so in das Anwendungsgebiet der Erfindung. Diesen Anlagen werden durch unterschied- 
liche Energietrage (Elektroenergie, Brenngase u.a.) Leistung zugefuhrt, die effizient fur 
den GluhprozeB genutzt werden soil. Die vorgeschlagene technische Losung bezieht 
sich vor allem auf Anlagen, die Faserstoffe und porose Keramikkomponenten enthalten. 
Insbesondere sind das auch andere Einsatzgebiete bei denen Werkstoffe mit geringer 
Warmeleitfahigkeit und geringer Dichte eingesetzt werden, die bei weitaus niedrigeren 
Temperaturen betrieben werden, wo heute noch mineralische Fasern oder ahnliche 
Produkte bei der Warmeisolation zu Einsatz kommen. Mit der erfindungsgemaB vorge- 
schlagenen Losung ist es moglich, vorhandene faser- und partikelfreisetzende Anlagen 
durch geeignete Auskleidungen von diesem Mangel zu befreien, d.h. zu sanieren. Dar- 
uber hinaus sind neuartige Heizerkonzepte in Form von Flachenheizern realisierbar, die 
eine verbesserte Temperaturverteilung in der Warmebehandlungsanlage erlauben. Auch 
die Strahlungskuhlung im Bereich der Luftofen wird durch den Einsatz dieser neuartigen 
Werkstoffe, die bis zu hochsten Temperaturen an Luft eingesetzt werden kbnnen, mog- 
lich. Dabei ist zu berucksichtigen, daB diese Werkstoffe in geeigneter Bauform herge- 
stellt werden und. den Bedingungen groBflachiger Heizer und Strahlungsblechen ge- 
recht werden mussen. Im Vergleich mit konventionellen metallischen Strahlungsblechen 
sind bei sproden Werkstoffen Veranderungen im konstruktiven Aufbau erforderlich. 

Es werden Anlagen vorgeschlagen, die sowohl unter Schutzgasen, unter Vakuum als 
auch an Luft betrieben werden und somit die grundsatzliche Moglichkeiten bieten, den 
Investitionsaufwand zu reduzieren. Eine zum Teil geringere Masse der Ofenauskleidun- 
gen ermoglicht das Herabsetzen des spezifischen Energieverbrauches der Anlage. Da es 
sich bei den zu verwendenden Werkstoffen urn metallische Bauteile handelt, die eine 
gute Warmeleitfahigkeit/gute Temperaturwechselbestandigkeit zeigen, erlauben die zu 
entwickelnden Anlagen hochste Aufheizgeschwindigkeiten, da auch die zu erwarmende 
Ofenmasse sehr gering ist. 

Eine weiterer Vorteil besteht darin, daB durch neuartige Konzepte ausgeschlossen wird, 
daB Fasern und/oder Partikel auf das Gluhgut gelangen, wodurch bisher bekannte Qua- 
litatsverluste bei entsprechenden Gluhprozessen am Gluhgut vermieden werden. 




Die bekannten Vorteile hochporoser Isolationsstoffe werden genutzt und die erkannten 
Nachteile werden vermieden, wenn zum Beispiel Hohlkugelschuttungen aus Silicid- 
Kompositen oder entsprechenden geeigneten metallischen und intermetallischen Werk- 
stoffen die Faserstoffe oder porosen Keramiken ersetzen. 

Die Erfindung wird anhand von Figuren naher erlautert: 



Fig. 1: 

Ein konventioneller Hochtemperatur-Muffel-Ofen. der Luft als ProzeSgas verwendet, 
besteht aus einem Gehause 1, das zum Zweck der Konvektionskuhlung Luftungsschlitze 
2 und 3 enthalt. Der Ofen steht auf FuBen 4die einen Luftzutritt von unten ermogli- 
chen. Die thermische Isolation erfolgt durch Fasermatten 5im auBeren Bereich der Muf- 
fel und durch keramische Leichtsteine 6, die die Muffel bilden. Der Ofen wird durch den 
Heizer 7 elektrisch beheizt, eine Regelung und Leistungseinspeisung erfolgt mittels 
Stromversorgung 8. Die Blechumhullung 11 sorgt fur die Verminderung des Faserfluges 
aufgrund der Konvektionsluft zwischen 1 und 5. Die erfinderische Losung wird durch 
die komplette Auskleidung der inneren Muffel mit einem Silicid-Blech, einschlieBlich der 
erforderlichen Konstruktionsbauteile aus dem gleichen Werkstoff, erreicht. Wahrend 
des Betriebes der Aniage wird nunmehr verhinderi, daB bei raschen Temperaturwech- 
seln oder anderweitigen Prozesse Partikel losen ablosen und auf das Gluhgut (9) fallen 
und dieses schadigen. 

Fig. 2: 

Entsprechend Beispiel 1 (nachstehend) werden Strahlbleche 4 und 5 unterschiedlicher 
GroBe und Konstruktionsbauteile 3, 4 und 6 gefertigt, die den Aufbau gemaB Skizze 2 
zulassen. Die Konstruktion des Ofens ist identisch der eines Vakuumofens, dessen Au- 
Benhaut 1 durch Strahlungsbleche vor Uberhitzung geschutzt wird. Ein derartiger Ofen 
kann nun auch an Luft eingesetzt werden, wobei die Anzahl der Strahlbleche gegen- 
uber einem vergleichbaren Vakuumofen vergroBert werden muB, da der Anteil der 
Konvektion uber die Luft den Warmetransport temperaturabhangig erhoht. Zum Be- 
treiben eines derartigen Ofens eine Leistungsregelung 8 und Heizer 7 erforderlich. Die 
Skizze 2 zeigt weiterhin die FuBe 2 des Ofens und das zu behandelnde Gluhgut 9. 



Fig. 3: 

Der grundsatzliche Aufbau entspricht dem des strahlunggekuhlten Hochtemperatur- 
Luftofens aus Fig. 2, wobei jedoch die Bereiche zwischen dem auBersten Strahlblech 
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und dem Gehause mit einer Schuttung 10 aus Hohlkugeln eines metallischen Werk- 
stoffs (Edelstahl. Silicid-Komposite) gefullt sind, die die Luft-Konvektion annahernd voll- 
standig beseitigen. 

Eine Verwendung der Erfindung wird im nachfolgenden Beispiel beschrieben: 

1 ' 

Beispiel 

Mo- und Si-Pulver werden in einer Hochenergiemuhle zu einem feindispersen Kompo- 
sitpulver gemahlen, wobei die Elemente Mo und Si vorzugsweise laminar verteilt sind 
und die Lamellenabstande einige 10 nm betragen. Diesem Pulver, das aus Agglomera- 
ten besteht, die einige urn im Durchmesser betragen, wird SiC-Pulver (TeilchengroBe 
ca.lbis 10 urn) zugesetzt und bis zur homogen Verteilung gemischt. Aus der Mo-, Si- 
und SiC-Mischung werden durch HeiGpressen Bleche mit einer Dicke von ca. 2 mm her- 
gestellt: Entsprechend der Konstruktion der auszukleidenden Muffel gemaB Figur 1 er- 
folgt der Zusammenbau der Auskleidung, wobei geeignete Konstruktionsteile (Siabe, 
Stifte, Winkel etc.) aus dem gleichen Werkstoff, das heiBt den gleichen Ausgangspul- 
vern durch HeiBpressen und Herausschneiden aus hinreichend groBen Halbzeugen ge- 
fertigt werden. 



Die auf diese Weise erzeugte Auskleidung ermoglicht eine komplette Abschirmung des 
Gluhgutes vor herunterfallenden Keramikparitikeln und damit die Schadigung des 
Gluhgutes bis zu hochsten Temperaturen (etwa 1 600°C). 
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Patentanspruche 



1 . Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen dadurch ge- 
kennzeichnet, daB als Werkstoffe, die mit der Ofenatmosphare Kontakt haben, 
Hochtemperaturkomposite eingesetzt werden. 

2. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 1 
dadurch gekennzeichnet, daB als Strahlungsbleche dunnwandige, groBflachige 
MoSi2-Komposite eingesetzt werden. 

3. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 1 
dadurch gekennzeichnet, daB als oxidationsbestandige Werkstoffe Silizid- 
Komposite zum Einsatz kommen. 

4. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 3 
dadurch gekennzeichnet, daB die Silizid Oxide, Karbide oder Boride enthalten. 

5. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 4 
dadurch gekennzeichnet, daB groBflachige Bleche aus hochschmelzenden Metal- 
len eingesetzt werden, die mit einer 5-1000um dicken Schicht aus dem Silizid- 
Komposit versehen sind. 

6. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 5 
dadurch gekennzeichnet, daB die Silizid-Kompositschicht mit ihrem Ausdehnungs- 
koeffizienten an den Ausdehnungskoeffizienten des Reffraktarmetallblech angepaBt 
ist. 



7. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 5 
oder 6 dadurch gekennzeichnet, daB die Silizidschicht gradiert aufgebaut ist. 



8 Warmebehandlungsanlage. insbesondere Warmebehandlungsofen nach e.nem der 
' Anspruche 5 bis 7 dadurch gekennzeichnet. daB die Silizid-Komposit-Schicht zu- 

satzlich eine auBere Glasschicht, bestehend aus Si02, Si02-Y203 aufweist. 

9 Warmebehandlungsanlage. insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
' vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB der Refraktarmetall- 

kern, die Silizid-Komposit-Schicht sowie die schutzende Oxidschicht durch pulver- 
technologische Verfahren, einschlieBlich Sintern hergestellt wurden 

10 Warmebehandlungsanlage. insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB ein binares Siliz.d m.t 
hohem Schmelzpunkt verwendet wird. 



11 Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB Mischsilizide aus den 
binaren Siliziden, insbesondere nach Anspruch 10 verwendet werden. 

12 Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB ternare Sihz.de ver- 
wendet werden. 

13 Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB die Silizide durch em 
modifiziertes reaktionspulvermetallurgisches Verfahren hergestellt werden. 

U.Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB groBflachige Bauteile 
durch FoliengieBen, gefolgt von ublichen Entbinderungs- und Sinterverfahren fur 
Hochtemperatursilizide gefertigt werden. 

15 Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
Anspruche 1 bis 14 dadurch gekennzeichnet, daB groBflachige Bauteile durch Me- 
tallpulverspritzguB oder Extrudieren hergestellt werden, wobei die Entbinderungs- 
und Sinterverfahren entsprechend Anspruch 14 erfolgen. 

16 Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet. daB die Silizidschicht 
und/oder die Si02-Schicht durch NaBpulverspritzen erzeugt wird. 
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17.Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB die Ofenbauteile, 
insbesondere die Strahlungsbleche so aufgebaut sind, daB zwischen den Silizidble- 
chen eine Zwischenschicht aus Siliizidmaterial mit einer offenen und/oder geschlos- 
senporigen Struktur vorliegt. 

18A/Varmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 
17 dadurch gekennzeichnet, daB die Zwischenschicht aus offen oder geschlossen 
Hohlkugeln oder offenen oder geschlossen porigen Schaumen des entsprechenden 
Silizidmaterials oder/ und eines anderen, den Betriebsbedingungen angepaBten 
Werkstoff, wie Metal I, Legierung, intermetallischer Phase, Keramik oder Glaser be- 
steht und bei geschlossener Porositat der Porenraum verdunnte Gase bzw. Vakua 
enthalt. 

19. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
Anspruche 1 bis 15 dadurch gekennzeichnet, daB die schutzende Silizidschicht 
durch SchlickergieBen oder Eintauchen in einen Schlicker erzeugt und gemaB An- 
spruch 1 4 weiterverarbeitet wird. 

20. Warmebehandlungsanlage # insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB alle Konstruktions- 
bauteile des Ofens, die bei Hochtemperatur an Luft betrieben werden aus Werkstof- 
fen gemaB der Anspruche 13 bis 19 gefertigt werden. 

21 .Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB die eingeseizten 
Werkstoffe vor dem Langzeiteinsatz durch Oxidation konditioniert werden. 

22. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 4 
dadurch gekennzeichnet, daB die Strahlungsbleche Befestigungselemente unter- 
schiedlicher Ausfuhrung enthalten, die Bestandteil des Bleches sind . 

23. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB die aus Silizidwerk- 
stoffen herzustellenden Ofenkomponenten durch druckloses Sintern von Grunkor- 
pern hergestellt werden 

24. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen Anspruch 23 da- 
durch gekennzeichnet, daB das Sintern durch Anwendung auBerer Krafte unter- 
stutzt wird. 
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25. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen Anspruch 24 da- 
durch gekennzeichnet, daB die Krafte statischer oder dynamischer Art sind. 

26. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen Anspruch 25 da- 
durch gekennzeichnet, daB das Sintern durch Jnnere" Krafte im Bauteil unter- 
stutzt werden kann, die eine gleichmaBige flachenhafte Verdichtung der 2- 
dimensionalen Komponenten unterstutzen 

27. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach Anspruch 
26 dadurch gekennzeichnet, daB die Krafte durch die Schwerkraft des Bauteiles 
oder durch geeignete Formgebung der 2-dimensionalen Korper hervorgerufen wer- 
den 

28. Warmebehandlungsanlage < insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB das Sinterverhalten 
der 2-dimensionalen Komponenten durch flachige oder 3-dimensionale Kopplung 
des herzustellenden Bauteiles mit geeigneten sinteraktiven Pulvern oder Grunteilen 
des gleichen oder eines anderen Materials beeinfluBt wird 

29. Warmebehandlungsanlage / insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB der Schritt des 
drucklosen Reaktionssinterns mit einem Formgebungsschritt zur Herstellung von nich- 
tebenen Strukturen gekoppelt ist. 

30. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
Anspruche 13 bis 19 dadurch gekennzeichnet, daB die gemaB Ansp. 15-21 her- 
zustellenden Komponenten gekrummte Kacheln sein konnen 

31. Warmebehandlungsanlage, insbesondere Warmebehandlungsofen nach einem der 
vorangegangenen Anspruche dadurch gekennzeichnet, daB zum Ausgleich von 
mechanischen Spannungen in den durch Hochtemperatur belasteten Bauteilen auf- 
grund von lokalen Temperaturunterschieden Soll-Bruchstellen vorgesehen sind. 
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